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Verfahren zur Bromierung organischer Verbindungen 

Die vorliegende Erfindung betrifft Verfahren zur Bromierung organischer 
Verbindungen sowie Bromierungsmikroreaktoren zur Durchfuhrung die- 
ser Verfahren. 

Die Bromierung organischer Verbindungen ist ein in der chemischen In- 
dustrie sehr haufig durchgefuhrtes Verfahren, dessen grofce Bedeutung 
sich auch in zahireichen Veroffentlichungen zu diesem Thema wider- 
spiegelt. 

Die Durchfuhrung von Bromierungen im technischen MaSstab bringt je- 
doch Sicherheitsprobleme und Gefahren mit sich. Zum einen werden 
haufig hochgiftige chemische Substanzen eingesetzt, die fur sich allein 
bereits ein erhebliches Risiko fur Mensch und Umwelt darstellen, zum 
anderen verlaufen Bromierungen haufig sehr stark exotherm, so dafS bei 
der Durchfuhrung dieser Reaktionen im technischen MaUstab eine er- 
hohte Explosionsgefahr besteht. Die Erlangung einer behordlichen Ge- 
nehmigung nach dem BlmSchG (BGBI. I Nr.71 vom 26. 10. 1998 S. 
3178) fur das Betreiben von Anlagen zur Bromierung organischer Ver- 
bindungen im technischen Maftstab ist daher mit einem betrachtlichen 
Aufwand verbunden. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es daher, ein neues Verfahren 
zur Bromierung organischer Verbindungen zur Verfugung zu stellen, 
welches in einfacher, reproduzierbarer Weise mit erhohter Sicherheit fur 
Mensch und Umwelt sowie mit guten Ausbeuten durchfuhrbar ist. Eine 
weitere Aufgabe bestand darin, eine Vorrichtung zur Durchfuhrung die- 
ses Verfahrens zur Verfugung zu stellen. 

Die Losung dieser Aufgabe gelingt erfindungsgemaS durch das Bereit- 
stellen neuer Verfahren zur Bromierung organischer Verbindungen, bei 
denen die organische Verbindung in flussiger oder geloster Form, ge- 
gebenenfalls in Gegenwart eines Katalysators in flussiger oder geloster 
Form, mit einem Bromierungsreagenz in flussiger oder geloster Form in 
wenigstens einem Mikroreaktor vermischt wird, wahrend einer Verweil- 
zeit reagiert und die bromierte organische Verbindung aus dem Reakti- 
onsgemisch isoliert wird. 



Ein Mikroreaktor im Sinne der Erfindung ist ein Reaktor mit einem Vo- 
lumen 

< 100 pi in dem die Flussigkeiten und/oder Losungen wenigstens ein- 
mal innig vermischt werden. Vorzugsweise betragt das Volumen des 
Mikroreaktors < 10 pi, besonders bevorzugt < 1 pi. Ein Mikroreaktor wird 
bevorzugt aus dunnen, miteinander verbundenen Siliziumstrukturen 
hergestellt. 

Vorzugsweise ist der Mikroreaktor ein miniaturisierter DurchfluRreaktor, 
besonders bevorzugt ein statischer Mikromischer. Ganz besonders be- 
vorzugt ist der Mikroreaktor ein statischer Mikromischer, wie er in der 
WO 96/301 13 beschrieben ist, die hiermit als Referenz eingefuhrt wird 
und als Teil der Offenbarung gilt. 

Ein solcher Mikroreaktor weist vorzugsweise kleine Kanale auf, in de- 
nen Flussigkeiten und/oder in Losungen vorliegende, chemische Ver- 
bindungen vorzugsweise durch die kinetische Energie der stromenden 
Flussigkeiten und/oder Losungen miteinander vermischt werden. 

Die Kanale des Mikroreaktors weisen vorzugsweise einen Durchmesser 
von 10 bis 1000 pm, besonders bevorzugt von 20 bis 800 pm und ganz 
besonders bevorzugt von 30 pm bis 400 pm auf. 

Vorzugsweise werden die Flussigkeiten und/oder Losungen so in den 
Mikroreaktor gepumpt, dad sie diesen mit einer DurchfluUgeschwindig- 
keit von 0,1 pl/min bis 10 ml/min, besonders bevorzugt 1 pl/min bis 1 
ml/min durchstrdmen. 

Der Mikroreaktor ist erfindungsgemafc vorzugsweise temperierbar. 

Die Verweilzeit im Sinne der Erfindung ist die Zeit zwischen der Durch- 
mischung der organischen Verbindungen, ggf. Katalysatoren und Bro- 
mierungsreagenzien bzw. deren Losungen und der Aufarbeitung dieser 
Reaktionsldsung zur Analyse bzw. Isolierung der/des gewunschten 
Produkte(s). 

Die erforderliche Verweilzeit in den erfindungsgemaften Verfahren 
hangt von verschiedenen Parametem ab, wie z.B. der Reaktivitat der 
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eingesetzten organischen Verbindungen, Katalysatoren und Bromie- 
rungsreagenzien, dem gewunschten Grad der Bromierung oder der 
Temperatur. Dem Fachmann ist es moglich, die Verweilzeit an diese 
Parameter anzupassen und so einen optimalen Reaktionsverlauf zu er- 
zielen. Vorzugsweise betragt die Verweilzeit der Reaktionsiosung im 
Mikroreaktor, gegebenfalls im Mikroreaktor und der Verweilstrecke < 3 
Stunden, vorzugsweise < 1 Stunde. 

Erfindungsgemafc ist der Mikroreaktor vorzugsweise iiber einen AuslaG 
mit wenigstens einer Verweilstrecke, vorzugsweise einer Kapillare, be- 
sonders bevorzugt einer temperierbaren Kapillare verbunden. In diese 
Verweilstrecke bzw. Kapillare werden die Flussigkeiten und/oder L6- 
sungen nach ihrer Durchmischung im Mikroreaktor zur Verlangerung ih- 
rer Verweilzeit gefuhrt. 

Ebenfalls bevorzugt wird das Reaktionsgemisch durch zwei oder mehr, 
parallel oder in Reihe geschaltete Mikroreaktoren gefuhrt. Hierdurch 
wird erreicht, daS auch bei erhohter DurchfluUgeschwindigkeit die Ver- 
weilzeit verlangert wird und die eingesetzten Komponenten der Bromie- 
rungsreaktion nahezu vollstandig zu der/den gewunschten bromierten 
organischen Verbindung(en) umgesetzt werden. 

In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgema- 
Gen Verfahrens wird die Zahl und/oder die Anordnung der Kanale in ei- 
nem oder mehreren Mikroreaktor(en) so variiert, daS die Verweilstrecke 
verlangert wird, so daft auch hier bei erhohter Durchfluftgeschwindigkeit 
eine nahezu vollstandige Umsetzung zu der/den gewunschten bro- 
mierten organischen Verbindung(en) erreicht wird. 

Die Verweilzeit der Reaktionsiosung in dem zum Einsatz kommenden 
System aus wenigstens einem Mikroreaktor und gegebenenfalls einer 
Verweilstrecke kann auch durch die Wahl der Durchfluftgeschwindigkeit 
der eingesetzten Flussigkeiten und/oder Losungen eingestellt werden. 

Die erfindungsgemalJen Verfahren konnen in einem sehr breiten Tem- 
peraturbereich durchgefuhrt werden, der im wesentlichen durch die 
Temperaturbestandigkeit der zum Bau des Mikroreaktors, ggf. der Ver- 
weilstrecke, sowie weiterer Bestandteile, wie z.B. Anschlusse und 
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Dichtungen, eingesetzten Materialien und durch die physikalischen Ei- 
genschaften der eingesetzten Losungen und/oder Flussigkeiten be- 
schrankt ist. Vorzugsweise werden die erfindungsgemafcen Verfahren 
bei einer Temperatur von -90 bis +150 bis °C, besonders bevorzugt -20 
bis +40 °C, ganz besonders bevorzugt von -10 bis +20 °C durchgefuhrt. 

Die erfindungsgemaGen Verfahren k6nnen sowohl kontinuierlich als 
auch diskontinuierlich durchgefuhrt werden. Vorzugsweise werden sie 
kontinuierlich durchgefuhrt. 

Fur die Durchfuhrung der erfindungsgemaBen Verfahren zur Bromie- 
rung organischer Verbindungen ist es erforderlich, dafc die Bromie- 
rungsreaktion in homogener flussiger Phase durchgefuhrt wird, da sonst 
die in den Mikroreaktoren vorhandenen Kanale verstopfen. 

Der Reaktionsverlauf der Bromierung in den erfindungsgemalSen Ver- 
fahren kann mit den verschiedenen dem Fachmann bekannten analyti- 
schen Methoden verfolgt und gegebenenfalls geregelt werden. Vor- 
zugsweise wird der Reaktionsverlauf chromatographisch, besonders 
bevorzugt gaschromatographisch verfolgt und gegebenenfalls geregelt. 

Die Isolierung der bromierten organischen Verbindungen kann ebenfalls 
nach den verschiedenen dem Fachmann bekannten Verfahren erfolgen. 
Vorzugsweise wird/werden das/die bromierte(n) Produkte durch Extrak- 
tion, vorzugsweise mit einem organischen Losungsmittel oder durch 
Fallung , vorzugsweise mit einem organischen Losungsmittel und/oder 
Wasser, besonders bevorzugt mit Wasser aus dem Reaktionsgemisch 
isoliert. 

Als organische Verbindungen konnen in den erfindungsgemalien Ver- 
fahren alle dem Fachmann als Substrate von Bromierungsreaktionen 
bekannten organischen Verbindungen eingesetzt werden. 

Vorzugsweise werden als organische Verbindungen aromatische oder 
heteroaromatische Verbindungen eingesetzt. Diese aromatischen oder 
heteroaromatischen Verbindungen umfassen sowohl monocyclische als 
auch polycyclische Verbindungen, sowie Verbindungen, die ein mo- 
nocyclisches und/oder polycyclisches, homo- oder heteroaromatisches 
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Grundgerust oder eine Teilstruktur, z.B. in Form von Substituenten, 
aufweisen. Unter organischen Verbindungen werden auch metallorgani- 
sche Verbindungen verstanden, deren organische Teilstrukturen einer 
Bromierung zuganglich sind. 

Ebenfalls bevorzugt werden als organische Verbindungen auch Aldehy- 
de oder Ketone eingesetzt, die in a-Stellung zur Carbonylgruppe wenig- 
stens ein Wasserstoffatom aufweisen sowie ungesattigte aliphatische 
Verbindungen. 

Als aromatische Verbindungen werden besonders bevorzugt alkylierte 
aromatische Verbindungen, ganz besonders bevorzugt Toluol, Xylol 
oder Mesitylen, Benzol, Naphthalin, Azulen, Anthracen, Phenanthren, 
Pyren, Fluoren, Chinone wie z.B. ortho und para-Benzochinon, 
Naphthochinone, Fluorenone, Anthrone, Phenanthrone, Anthrachinone 
und/oder deren Derivate eingesetzt. 

Als heteroaromatische Verbindungen werden besonders bevorzugt 
sauerstoffhaltige, heteroaromatische Verbindungen und/oder deren De- 
rivate, ganz besonders bevorzugt Furane, wie z.B. benzanellierte Fura- 
ne, Dibenzofurane, Dibenzodioxane, Pyryliumkationen oder Benzopyra- 
none eingesetzt. Ebenfalls besonders bevorzugt sind stickstoffhaltige, 
heteroaromatische Verbindungen und/oder deren Derivate, wie z.B. 
Pyrrole, Pyrazole, Imidazole, Triazole, Tetrazole, Pyridine, Pyrazine, Py 
rimidine, Pyridiniumsalze, Triazine, Tetrazine, Pyridin-N-oxide, benza- 
nellierte Pyrrole, wie z.B. Indole, Carbazole, Benzimidazole oder Ben- 
zotriazole, Phenanzin, Chinoline, Isochinoline, Cinnoline, Chinazoline, 
Chinoxaline, Phenanthrolin, Bipyridyle und deren hohere Homologe, 
Acridine, Acridone, und/oder Pyren. Weiterhin besonders bevorzugt 
werden schwefelhaltige, heteroraromatische Verbindungen und/oder 
deren Derivate, wie z.B. Thiophene, benzanellierte Thiophene, insbe- 
sondere Benzothiophene oder Dibenzothiophene sowie Acenaphthyle- 
ne, Thiazole, Isothiazole, Biphenylene, Purine, Benzothiadiazole, Oxa- 
zole und/oder Isoaxazole eingesetzt. 

Als Bromierungsreagenzien konnen in den erfindungsgemalJen Verfah- 
ren samtliche, dem Fachmann bekannten, Bromierungsreagenzien ein- 
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gesetzt werden. Vorzugsweise werden als Bromierungsreagenzien 
elementares Brom, Dibromisocyanursaure, N-Bromsuccinimid, Unter- 
bromige Saure, organische Hypobromite, besonders bevorzugt Triflu- 
oracetylhypobromit, N-Bromacetamid, N-Bromphthalimid, Pyridinium- 
perbromid und/oder Dioxandibromid eingesetzt. 

Fur die erfindungsgemafcen Verfahren ist es wesentlich, dafi die einge- 
setzten organischen Verbindungen, Bromierungsreagenzien und ggf. 
Katalysatoren entweder selbst flussig sind oder in geloster Form vorlie- 
10 gen. Sofern diese Verbindungen nicht schon selbst in flussiger Form 
vorliegen, mussen sie daher vor der Durchfuhrung der erfindungsge- 
mafcen Verfahren in einem geeigneten Losungsmittel gelost werden. Als 
Losungsmittel werden bevorzugt halogenierte Kohlenwasserstoffe, be- 
sonders bevorzugt Dichlormethan, Chloroform, Tetrachlorkohlenstoff 
15 oder Tetrachlorethan, Ester, besonders bevorzugt Essigsaureethylester, 
Ether, besonders bevorzugt Tetrahydrofuran, Diethylether oder tert- 
Butylmethylether, Carbonsauren, besonders bevorzugt Essigsaure oder 
deren Gemische eingesetzt. 
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Das molare Verhaltnis von organischer Verbindung zu eingesetztem 
Bromierungsreagenz in den erfindungsgemaBen Verfahren hangt zum 
einen von der Reaktivitat der eingesetzten organischen Verbindungen, 
Katalysatoren und Bromierungsreagenzien ab, und zum anderen von 
dem gewunschten Grad der Bromierung. Der Grad der Bromierung 
selbst hangt aufier von der Konzentration der eingesetzten Reagenzien 
von einer Reihe weiterer Parameter, wie z.B. Temperatur, Art des Ka- 
talysators oder der Verweilzeit, ab. Dem Fachmann ist es moglich, die 
verschiedenen Parameter auf die jeweilige Bromierungsreaktion so ab- 
zustimmen, dafc die gewunschte einfach oder mehrfach bromierte orga- 
nische Verbindung erhalten wird. 



In Abhangigkeit von der Reaktivitat der eingesetzten organischen Ver- 
bindungen und Bromierungreagenzien kann es vorteilhaft und gegebe- 
nenfalls auch notwendig sein, in den erfindungsgemaBen Verfahren 
Katalysatoren einzusetzen um die Geschwindigkeit der Bromierungsre- 
35 aktion zu erhohen. Vorzugsweise werden als Katalysatoren elementa- 
res lod, Mineralsauren, besonders bevorzugt Schwefelsaure oder Sal- 
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petersaure und/oder Lewissauren, besonders bevorzugt Aluminium-, 
Eisen-, Zink- oder Antimonhalogenide eingesetzt. 

Die Menge des eingesetzten Katalysators in den erfindungsgemaSen 
Verfahren betragt vorzugsweise zwischen 0,1 und 100 Mol-%, beson- 
ders bevorzugt zwischen 1 und 10 Mol-% bezogen auf die eingesetzte 
Menge an organischer Verbindung. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Bromierungsmikroreaktor 
zur Durchfuhrung des erfindungsgemafJen Verfahrens. Dieser Bromie- 
rungsmikroreaktor weist wenigstens ein Mischelement und gegebe- 
nenfalls eine Verweilstrecke auf und sein Volumen, ohne das Volumen 
der Verweilstrecke, betragt < 100 pi, bevorzugt < 10 pi und besonders 
bevorzugt < 1 pi. 

15 In einer bevorzugten Ausfuhrungsform ist der Bromierungsmikroreaktor 
ein statischer Mikromischer. 

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform des Bromierungsmikro- 
reaktors weist dieser eine Verweilstrecke auf, die eine Kapillare ist, wel- 
20 che vorzugsweise mit einem AuslaU des Bromierungsmikroreaktors 

verbunden ist. Vorzugsweise ist die Kapillare eine temperierbare Kapil- 
lare. 



I 



Ebenfalls bevorzugt ist der Bromierungsmikroreaktor selbst temperier- 
bar. 



Bei den erfindungsgemaften Verfahren ist die Gefahr fur Mensch und 
Umwelt durch austretende Chemikalien erheblich verringert. Desweite- 
ren wird unter anderem durch einen gegenuber herkommlichen Syste- 
men verbesserten Massen- und Warmetransport die Gefahr einer Ex- 

30 plosion bei den sehr stark exothermen Bromierungsreaktionen vermin- 
dert. Eine behordliche Genehmigung nach dem BlmSchG (BGBI. I 
Nr.71 vom 26. 10. 1998 S. 3178) fur das Betreiben von Anlagen zur 
Durchfuhrung der erfindungsgemaBen Verfahren ist daher einfacher zu 
erlangen. Besonders vorteilhaft ist auch, daG die erfindungsgemaften 

35 Verfahren kontinuierlich durchgefuhrt werden konnen. Hierdurch konnen 
sie im Vergleich zu herkommlichen Verfahren schneller und kostengun- 
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stiger durchgefuhrt werden und es ist ohne groSen Meli- und Rege- 
lungsaufwand moglich, beliebige Mengen der bromierten organischen 
Verbindungen herzustellen. Der Reaktionsverlauf der Bromierung ist in 
den erfindungsgema&en Verfahren sehr schnell regelbar. Die Bromie- 
5 rung organischer Verbindungen nach den erfindungsgemaften Verfah- 
ren ermoglicht auch eine bessere Kontrolle uber Reaktionsdauer und 
Reaktionstemperatur, als dies in den herkommlichen Verfahren moglich 
ist. Die Temperatur kann in jedem Volumenelement des Systems indivi- 
duell gewahit und konstant gehalten werden. Die bromierten organi- 
10 schen Produkte lassen sich so in sehr guten und reproduzierbaren 
Ausbeuten erhalten. 

Im Folgenden wird die Erfindung anhand von Beispieien eriautert. Diese 
Beispiele dienen lediglich der Erlauterung der Erfindung und schranken 
den allgemeien Erfindungsgedanken nicht ein. 
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Beispiele 

Beispiel 1 

Bromierunq von Mesitvlen mit elementarem Brom: 




d) 
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Die Bromierung von Mesitylen (1 ) mit elementarem Brom erfolgte in ei- 
nem statischen Mikromischer (Technische Universitat llmenau, Fakultat 
Maschinenbau, Dr.-lng. Norbert Schwesinger, Postfach 100565, D- 
98684, llmenau) mit einer BaugroRe von 0,8 mm x 0,8 mm x 0,6 mm, 
einem Gesamtvolumen von 0,125 urn und einem Gesamtdruckverlust 
von circa 1000 Pa. Der statische Mikromischer war uber einen Auslali 
und eine Omnifit Mitteldruck-HPLC-Verbindungskomponente (Omnifit, 
Deutschland) an eine Teflon-Kapillare mit einem Innendurchmesser von 
0,25 mm und einer Lange von 1 m verbunden. Der statische Mikromi- 
scher und die Teflon-Kapillare wurden in einem mit Wasser gefullten, 
auf 10 °C thermostatierten DoppelmantelgefaS temperiert. 

Zur Herstellung einer Losung von Mesitylen wurden 1.2 g (0,01 mol) 
Mesitylen mit Tetrachlorkohlenstoff auf ein Gesamtvolumen von 2 ml 
verdiinnt. Zur Herstellung einer Losung von elementarem Brom wurden 
1 .7 g (0,01 1 mol) Brom mit Tetrachlorkohlenstoff auf ein Gesamtvolu- 
men von 2 ml verdunnt. Anschlie&end wurden beide Ldsungen mit einer 
Dosierpumpe (Harvard Apparatus Inc., Pump 22, South Natick, Massa- 
chussets, USA) und 2 ml Polypropylenspritzen (B. Braun Melsungen 
AG, Deutschland) in den statischen Mikromischer uberfuhrt. Die Durch- 
fludgeschwindigkeit wurde dabei auf 10 ul/min eingestellt. Anschliefcend 
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wurde die durchmischte Reaktionslosung in 2 ml einer HPLC Puffer- 
Losung aus Acetonitril und 1 %-iger Trifluoressigsaure im Verhaltnis 1:1 
(Merck, Darmstadt) geleitet, urn die Bromierungsreaktion zu beenden. 
Die Auswertung des Reaktionsgemisches erfolgte durch eine kombi- 
nierte GC-MS-Analyse. Das Reaktionsgemisch enthielt 88 Flachen-% 
des Chromatogramms des einfach bromierten Produktes (2), 9 Flachen- 
% des zweifach bromierten Produktes (3) und 3 Flachen-% des nicht 
bromierten Mesitylens (1). 

10 Zur Bestimmung der praparativen Ausbeute der bromierten Reaktions- 
produkte wurde die durchmischte Reaktionslosung in ein Becherglas mit 
50 ml Wasser eingeruhrt. AnschlieGend wurde das System aus stati- 
schem Mikromischer und Teflon-Kapillare zunachst mit 10 ml Wasser 
und anschlieSend mit 10 ml Diethylether gespult. Die vereinigten flussi- 
15 gen Phasen wurden dann 20 Minuten geruhrt und anschlie&end dreimal 
mit je 20 ml Diethylether extrahiert. Die vereinigten etherischen Extrakte 
wurden tiber Magnesiumsulfat getrocknet und im Vakuum vom L6- 
sungsmittel befreit. Es wurden 1 ,7 g (entsprechend 73% der theoreti- 
schen Ausbeute) eines braunlichen Ols erhalten, dessen Gehalt an 
20 einfach bromierten Produkt (2) durch eine kombinierte GC-MS-Analyse 
zu 85 Flachen-% des Chromatogramms bestimmt wurde. 

Beispiel 2 

Aufbau und Durchfuhrung erfolgte gemaG> Beispiel 1 , jedoch wurde die 
'25 DurchfluSgeschwindigkeit auf 20 ul/min eingestellt. Die kombinierte GC- 
MS-Analyse des so erhaltenen Reaktionsgemisches ergab eine Zu- 
sammensetzung aus 51 Flachen-% des Chromatogramms des einfach 
bromierten Produktes (2), 47 Flachen-% des zweifach bromierten Pro- 
duktes (3) und 2 Flachen-% von in der Methyl-Seitenkette bromiertem 
30 Mesitylen. 
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PATENTANSPRUCHE 

1 . Verfahren zur Bromierung organischer Verbindungen, dadurch ge- 
kennzeichnet, daS die organische Verbindung in flussiger oder ge- 
loster Form, gegebenenfalls in Gegenwart eines Katalysators in 
flussiger oder geloster Form, mit einem Bromierungsreagenz in flus- 
siger oder geloster Form in wenigstens einem Mikroreaktor ver- 
mischt wird, wahrend einer Verweilzeit reagiert und die bromierte 
organische Verbindung aus dem Reaktionsgemisch isoliert wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, da& der Mi- 
kroreaktor ein miniaturisierter Durchflu&reaktor ist. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daG. 
der Mikroreaktor ein statischer Mikromischer ist. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, da& der Mikroreaktor uber einen AuslaS mit einer Kapilla- 
re, vorzugsweise einer temperierbaren Kapillare verbunden ist. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dali das Volumen des Mikroreaktors < 10 pi, bevorzugt < 1 
pi betragt. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, da£ der Mikroreaktor temperierbar ist. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, da(3> der Mikroreaktor Kanale mit einem Durchmesser von 
10 bis 1000 pm, bevorzugt 20 bis 800 pm, besonders bevorzugt 30 
bis 400 pm aufweist. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafc das Reaktionsgemisch den Mikroreaktor mit einer 
DurchfluRgeschwindigkeit von 0,1pl/min bis 10 ml/min, vorzugswei- 
se 1 pl/min bis 1 ml/min durchstromt. 

35 9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi die Verweilzeit der eingesetzten Verbindungen im Mi- 
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kroreaktor, gegebenfalls im Mikroreaktor und der Kapillaren < 3 
Stunden, vorzugsweise < 1 Stunde betragt. 

10. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, daft es bei einer Temperatur von -90 bis +150 bis °C, vor- 
zugsweise -20 bis +40 °C, besonders bevorzugt -10 bis +20 °C 
durchgefuhrt wird. 

11. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 10, dadurch gekenn- 
zeichnet, daft der Reaktionsverlauf chromatographisch, vorzugswei- 
se gaschromatographisch verfolgt und gegebenenfalls geregelt wird. 

12. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 11, dadurch gekenn- 
zeichnet, daft das bromierte Produkt durch Extraktion oder Fallung 
aus dem Reaktionsgemisch isoliert wird. 

13. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 12, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB als Bromierungsreagenz elementares Brom, Dibromi- 
socyanursaure, N-Bromsuccinimid , Unterbromige Saure, organi- 
sche Hypobromite, vorzugsweise Trifiuoracetylhypobromit, N- 
Bromacetamid, N-Bromphthalimid, Pyridiniumperbromid und/oder 
Dioxandibromid eingesetzt wird. 

14. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 13, dadurch gekenn- 
zeichnet, daft als Katalysator lod, Mineralsauren, vorzugsweise 
Schwefelsaure oder Salpetersaure und/oder Lewissauren, vorzugs- 
weise Aluminium-, Eisen-, Zink- oder Antimonhalogenide eingesetzt 
werden. 

15. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 14, dadurch gekenn- 
zeichnet, daft zwischen 0,1 und 100 Mol-%, bevorzugt zwischen 1 
und 10 Mol-% des Katalysators bezogen auf die eingesetzte Menge 
an organischer Verbindung eingesetzt werden. 

16. Bromierungsmikroreaktor aufweisend wenigstens ein Mischelement 
und gegebenenfalls eine Verweilstrecke, dadurch gekennzeichnet, 
daft das Volumen des Bromierungsmikroreaktors, ohne das Volu- 
men der Verweilstrecke, < 10 pi, bevorzugt < 1 pi betragt. 
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17. Bromierungsmikroreaktor nach Anspruch 16, dadurch gekennzeich- 
net, daS er ein statischer Mikromischer ist. 

18. Bromierungsmikroreaktor nach Anspruch 16 Oder 17, dadurch ge- 
kennzeichnet, daft die Verweilstrecke eine Kapillare, vorzugsweise 
eine temperierbare Kapillare ist. 



19. Bromierungsmikroreaktor nach einem der Anspruche 16 bis 18, da- 
durch gekennzeichnet, daft er temperierbar ist. 
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ZUSAMMEMFASSUNG 

Die vorliegende Erfindung betrifft Verfahren zur Bromierung organischer 
Verbindungen sowie Bromierungsmikroreaktoren zur Durchfuhrung die- 
ser Verfahren. 



